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第１章第１章第１章第１章    序論序論序論序論 

 

1.1 研究の背景 

将来のエネルギーの確保と CO2 排出削減は世界的規模で重要な課題になって

いる[1-3]。特に化石燃料がほとんどない我が国においては、福島第一原子力発

電所の事故以来、再生可能エネルギーへの期待が高まっている。再生可能エネ

ルギーが重要な電力源になり得るのは2030年以降というのが大方の見方であり、

当面は原子力発電でまかなっていた電力を火力発電で代替せざるを得ないと考

えられている。そのためには、火力発電の高効率化が重要なテーマとなり、経

済産業省主導で 700℃級超々臨界圧(Advance Ultra Super Critical, A-USC)火

力発電の実用化に向けて技術開発が進められている。火力発電設備は電力需要

に合わせて出力調整して運転するため、高温に曝される部材は熱疲労損傷を受

ける。この損傷を減らすため、熱膨張率の小さい高 Cr-フェライト鋼が使用され

ている。これまでに開発されている 650℃における代表的な高 Cr-フェライト鋼

の高温強度と破断時間の関係を Fig.1-1 に示す[2]。破断応力を他のフェライト

鋼と比較すると、焼き戻しマルテンサイト組織を持つ酸化物粒子分散強化

（Oxide Dispersion Strengthened, ODS）9Cr-フェライト鋼が最も優れた高温

強度を有していることがわかる。現状の石炭火力蒸気タービンの使用温度は

600℃であり、そのタービン動翼には高 Cr フェライト鋼が使用されている。し

かし A-USC では 700℃に上昇し、高 Cr フェライト鋼ではもたないことから、新

規 Ni 基超合金の開発が進められている。一方熱膨張率の小さい ODS フェライト

鋼は 700℃で十分な強度を有することから、Ni 基超合金に代わる動翼材として

の適用が期待される。 

原子力発電については、現在我が国のエネルギー基本計画が策定中であり未
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だ明確な方針が出されていないが、安全が確保された軽水炉から順次再稼働し

ていくものと考えられる。ウランの有効利用を狙った高速増殖炉を核とする核

燃料サイクル路線については我が国では全く不透明である。しかし Generation

Ⅳの国際的枠組みの基にフランス、中国、韓国、インドなどの諸外国では積極

的な開発が進められている。GenerationⅣの原子炉タイプのうち、ナトリウム

冷却による高速増殖炉（Fast Breeder Reactor, FBR）[4]が最も有望とされて

おり、これに用いられる燃料被覆管には 700℃の使用温度で核分裂生成ガスの蓄

積による寿命末期の周応力 120MPa に耐えうる高温強度が要求されている[3]。 

高温で安定なイットリア(Y2O3)で分散強化した ODS フェライト鋼は、優れた高

温強度を有することから、ナトリウム冷却高速増殖炉の有望な燃料被覆管とし

て、その開発が世界的に進められている(Fig.1.2) [3-7]。 

 

Fig.1-1 高 Cr-フェライト鋼の高温強度[2]    
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1.2 金属の高温変形メカニズム 

金属材料は多結晶体であり、面と方向で決まる方位関係が異なる結晶粒の間

の境界である結晶粒界を持つ。本研究で着目する金属材料の高温変形の研究に

ついては、これまでに多くの優れた専門書や文献が存在する[8-10]。以下に、

それらを簡潔に要約する。 

金属材料を高温（T/Tm>0.5, 絶対温度における融点 Tm の 0.5 以上）で応力負

荷した時、弾性域である応力で変形が進行する。これは、材料中の原子の拡散

によって変形が生じるからであり、この現象は高温クリープ変形(Creep 

deformation)と呼ばれている（以下、クリープ変形と呼ぶ）。 

 Fig.1.3 は、横軸に時間、縦軸に歪をプロットした金属材料の一般的なクリー

プ曲線と温度、応力を変化させた時のクリープ曲線である[8]。Fig.1.3(a)に示

すようにクリープ変形における変形段階として、負荷直後から歪速度が次第に

Fig.1-2 ナトリウム冷却による高速増殖炉の概略図[3]    
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減少する遷移クリープ(transient creep, primary creep)、歪速度が一定にな

る定常クリープ(steady state creep, secondary creep)、クリープ曲線が上向

きに曲がり歪速度が次第に増加して破断に至る加速クリープ(accelerating 

creep)に分けられる。定常クリープ中では、変形で導入される転位による加工

硬化と蓄積されたエネルギーを減少する転位の回復がバランスしている。これ

は材料中の転位が上昇運動することで動的回復(Dynamic recovery)・動的再結

晶(Dynamic recrystallization)が生じるからである。 

高応力、高温では材料は変形初期から歪が大きくなり、より短時間側で破断

し、歪速度は増加する(Fig.1.3(b))。実用材の安全に使用できる許容応力、寿

命を求めるために10年のクリープ試験を行なうことは材料開発の面からも非現

実的であるので、実際には使用される条件より過酷な高応力、高温の条件下で

行なう。実験で得られたクリープ破断データから応力、時間、温度の関数で定

式化した後、実際の許容応力を求めることができる。 

 

 

 

Fig.1-3 金属材料の一般的なクリープ曲線[8] 

 (a)時間とひずみ、歪速度の関係  

(b)応力と温度変化による歪の変化の概略図  
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クリープ歪速度ε
．
は式（1.1）で表される。 

                         （1.1） 

 

両辺に対数をとると、 

 

（1.2） 

 

となり、ヤング率 E で規格化した応力σ/E が一定の条件で lnε
．
と 1/T（絶対温

度 T の逆数）で片対数プロットを作成すると、その傾きから、高温変形の見か

けの活性化エネルギー(active energy)Q が計算される。ここで、Aは定数、Rは

ガス定数（8.314J/(mol・K）)である。 

高温クリープ変形による歪速度ε
．
は、特定の応力σおよび温度 T を用いて式

(1.3)の構成方程式で表わされる。 

 

                         （1.3） 

 

G…剛性率、Ω…モル体積、kb…ボルツマン定数、T…温度、D…拡散係数、b

…バーガースベクトル、dg…結晶粒径である。また、n は応力指数、p は粒径指

数と呼ばれる。 

クリープ変形について、1950 年代に Ashby がニッケルの変形機構領域図

(Fig.1.4)を提案している[11]。特定の温度 Tと応力σの条件下で材料の変形を

支配する変形機構は、その条件下で最も速い変形速度をもたらす機構である。

変形機構領域図は、温度と規格化応力の図上で変形の律速段階を示している。

この図から高応力側から、理想強度、転位すべり、高温累乗則クリープ、低温

累乗則クリープ、粒界拡散クリープ、格子拡散クリープの順で変形機構が推移

することがわかる。結晶粒径の大小によって出現領域が異なり、より結晶粒径
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が微細な方が拡散クリープの領域が広いことがわかる(Fig.1.4 (a))。これは、

高温変形が粒界での原子の拡散で律速されるためである。これらの機構につい

て順に説明する。 

Fig.1-4 ニッケルの変形機構領域図 [11] 
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 転位クリープは、Fig.1.5 に示すように障害物で止められた転位が空孔

(vacancy)を吸収して障害物の無い面へ上昇して、すべり運動が継続するプロセ

スである[8]。 

 

（1.4） 

 

ここで Deffは、有効拡散係数である。転位クリープの応力指数ｎは 3以上であ

り、粒径には依存しない。転位の上昇運動は、転位線上のジョグに空孔が流入、

あるいは放出することで起こる。 

分散粒子で強化された合金(以下、分散強化合金)では、応力が小さくなると

クリープ速度が急速に低下する(Fig.1.6)。これは変形のしきい応力(threshold 

stress)が存在することを示しており、この応力以下では合金中の粒子に転位運

動がブロックされて転位のすべり運動による変形は抑制される。しかしこのよ

うな低応力低歪速度域では、拡散クリープによる変形が起こると考えられてい

る。その分散強化合金の変形の律速過程は、転位が障害物である分散粒子を上

昇(climbing)運動またはすべり(glide)運動する速度である。その変形機構につ

いて以下の 2つが考えられている。 
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Fig.1-5 転位クリープの概要図[8]    
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Orowan 機構は、転位が析出粒子を通過した後に、析出粒子の周りに 1 本の転

位ループ(Fig.1.7(a))を形成する。母相よりも剛性率の大きな分散粒子は転位

と斥力型の相互作用をして、粒子表面間距離λの間を転位が張り出すことを考

えると、オロワン応力τorは次式で表される。 

                     （1.5） 

オロワン応力τorは粒子表面間距離λを小さくなると大きくなるので、粒子を緻

密に分散すると上昇する。 

Srolovitz は、粒子表面で垂直方向の面力と接線方向のせん断力が、高温では

格子拡散と粒子/母相間の界面すべりで緩和される可能性を示した。Fig.1.7(b)

は、転位と粒子が引力型で作用して、転位が粒子を離脱する時の離脱応力が分

散強化応力に相当する。 

λτ /Gbor =

Fig.1-6 分散強化合金の変形挙動[8]    
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Fig.1-8 (a)Coble creep と (b)Nabarro-Herring Creep の模式図[8] 

Fig.1-7 (a)Orowan 機構と(b)Srolovitz 機構の模式図[8] 
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拡散クリープは、低応力側において原子の流れで生じる変形[9-11]であり、

原子が移動する経路により Fig.1.8(a)の粒界を拡散する粒界拡散（Coble）クリ

ープと、Fig.1.8(b)のような原子が格子内を拡散する粒内拡散(Nabarro 

-Herring, N-H)クリープがある。 

粒界拡散クリープの構成方程式は、式（1.6）で与えられる。 

 

（1.6） 

 

粒内拡散クリープの構成方程式は、式（1.7）で与えられる。 

 

（1.7） 

Ashby が提唱した変形機構領域図には示されていないが、高温、低応力側にお

いて粒界部で変形が生じることが報告されている[12]。この多結晶体の粒界変

形には粒界に沿うすべり変形が関係している。変形機構領域図では転位クリー

プと拡散クリープの中間の領域に位置するとされている。構成方程式はそれぞ

れ粒界拡散支配の場合は式（1.8）、格子拡散支配の場合は式（1.9）で表される。

Dgbは粒界拡散係数、Dlは格子拡散係数、Eはヤング率である。 

 

(粒界拡散支配の場合)（1.8） 

 

(格子拡散支配の場合)（1.9） 

 

高温での金属材料の歪速度ε
．
では、式(1.1)から式(1.9)で示されるように、

温度 T、応力σ、材料の結晶粒径 dgが重要な因子になる。 

粒界すべりの変形様式について考えると、多結晶体で粒界すべりが生じると、
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当然、次の隣接する結晶粒との間である粒界三重点で変形が止められることが

容易に理解できる。この粒界すべりの発生メカニズムには問題点として粒界が

平面的に存在するものでないこと、粒界すべりだけでは空隙を発生せずに大き

な変形が起こり得ないことである。そこで粒界変形の変形様式には、現在、1．

空孔拡散による粒界すべり変形と 2．転位移動による粒界すべりの 2種類が報告

されている[12]。 

1．空孔拡散による粒界すべり変形は、Ashby と Verrall により提唱された等

軸晶のスイッチング挙動で表現されている[12-14]。Fig.1.9(a)に示される上下

の結晶粒同士が隣接している状態で、上下方向に応力負荷されると、結晶粒が

引き離れる方向に粒界すべりが生じる。途中で Fig.1.9(b) のように４つの結晶

粒同士が隣接して結晶粒が上下方向に移動した結果として、最終的に

Fig.1.9(c)に示される左右の結晶粒同士が隣接して上下方向にひずみを生みだ

す。このとき、結晶粒の大きさは保たれるが、形状が変わる。このスイッチン

グの過程で、Fig.1.10 で示すように体(格子)拡散、粒界拡散によって粒界近傍

での物質移動が生じる。Fig.1.10 の中の矢印は空孔の移動方向を表している。

その意味では、この変形の素過程は Coble クリープや N-H クリープと同等とみ

なせる。Langdon らが指摘しているように、この変形機構では遷移過程

(Fig.1.9(b))を説明できず、大きなひずみの生成を説明できないことから、そ

の正当性は明らかになっていない[12]。 

2．転位移動による粒界すべりは Ball と Hutchison により Fig.1.11 に示され

るモデルに基づき提唱された変形機構である[15]。Fig.1.11 の結晶粒 1～4まで

の粒界では転位が粒界面を移動することで粒界すべりを生み出す。その先にあ

る結晶粒 5 で粒界三重点に達した転位が応力集中を発生させるが、それを緩和

するように、粒内に導入された転位が反対側の粒界まで運動した後、消滅する。
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転位が粒界に吸収される速度は式（1.10）で表される。 

 

（1.10） 

 

ここで、Γ0 は転位の線張力、L は粒界に沿った転位源と転位の吸収源の距離

である。Ω=b3、Γ0=bλτ、L=Zb(d/b)であるので式(1.10)は以下のようになる。 

 

（1.11） 

 

ここで、λは湾曲した転位の半径、Zは定数である。 

転位の半径λについて、粒界において転位が上昇運動するとき、λは初期の

半径λ0より大きくなる。そして、小さい弾性ひずみを含む時、 

 

（1.12） 

さらに初期の半径λ0は、 

（1.13） 

となる。ωは定数である。よって、式（1.11）から式（1.13）より、転位の吸

収速度は、 

 

（1.14） 

 

となる。粒界の幅は yd（y は定数）で示されるとき、転位の吸収される時間 t

は yd/v
-

となる。また、粒界すべりは粒界移動を伴い、Ashby によると粒界移動

量 Mと粒界すべり量 S は以下の関係にある。 

 

（1.15） 
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θは隣接粒との配向差である。M=yd、S=hb(h は定数)とすることができるので、

式(1.10)を yd で表すと、 

 

（1.16） 

 

となる。よって、歪速度γ
．
は 1/t となるので、 

 

（1.17） 

 

（1.17）’ 

以上から式(1.17)中の応力指数は 2 であり、転位による粒界すべりの実験値

と一致するが、転位の堆積を実証した実例が乏しい。 

そこで Gifkins は結晶粒内部をコア、粒界周辺をマントルとして、Fig.1.12

で表される地球の内部構造のような Core and Mantle Model を提唱した[16-17]。

応力が高い時は、コアはすべり変形するが、マントルでは粒界が存在するため、

「幾何学的に必要な転位(G-N 転位)」によるすべりが生じる。更に結晶粒径が大

きい時はコアの変形が支配的になるが、結晶粒内にサブグレインが形成するな

どで結晶粒径が小さくなるとマントルの影響が大きくなる。最終的にコアの活

動は無くなり、マントルの幅が極端に小さくなることで粒界拡散クリープによ

り変形する。このモデルでは、転位は粒界上をすべり、粒界三重点に堆積する

ことになる。この転位の堆積による応力集中を緩和するため、粒界転位は粒内

転位となり、マントル内を運動する。これらの転位は消滅するか、再度、粒界

に取り込まれ粒界転位となり運動を続ける。この時の歪速度は式(1.17)で表さ

れるが、現在までに実験的に確証を得るまでには至っていない。 
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Fig.1-9  Ashby と Verrallによって提案されたスイッチングモデル [12] 

Fig.1-10 スイッチングで生じる空孔の体拡散（矢印）と粒界拡散 

（黒塗り部）の拡散経路[4] 
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Fig.1-12 Gifkins によるコア・マントルモデル[16]    

Fig.1-11 Ball-Hutchison による粒界すべりモデル[15] 
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1.3  ODS 鋼の高温変形に関する従来の研究 

フェライト単相の ODS フェライト鋼は、一般の耐熱鋼と比較して圧延方向に

伸長した結晶粒組織を有するため、高温において圧延方向に垂直方向の強度が

乏しい欠点を有している。鵜飼らは酸化物粒子分散間隔が狭くなるほど、単軸

クリープ強度と比較して内圧クリープ強度が低下することを明らかにしており、

粒界での変形が垂直方向の強度低下を引き起こしている可能性を示唆している

(Fig.1.13) [18-20]。中島らは、13Cr- 3W -0.5Ti -0.5Y2O3鋼で酸化物粒子の分

散状態から、Orowan 機構および Srolovitz 機構に基づいて計算した変形のしき

い応力が実測の長手方向のクリープ破断強度によく一致することを示した[21]。

長手方向ではクリープ破断強度は粒内の変形と密接に関連しているが、これよ

りかなり低い応力で破断する内圧クリープ破断試験ではしきい応力以下でも粒

界すべりによって変形が生じるとし、このような強度異方性は長く伸びた結晶

粒に起因すると考えられている。また、1995 年に吉澤らは、応力軸に対して長

く伸びた結晶粒の配列方向を変えた試験片の高温圧縮試験を行ない、粒界が応

力に対して 45°の場合に強度が最も低く、粒界すべりが生じた間隔は TEM 観察

から対応粒界の間隔に一致することを示した。更に歪速度と応力の間にある粒

径指数を算出した結果、強度差が粒界のすべり方向の拡散経路の差であるして、

強度異方性の原因が伸長した結晶粒の粒界すべりに起因するためであるとした

[22]。 

これまで行われたODSフェライト鋼の高温変形に関する研究([18-30])で強度

異方性の原因に関して残されている課題を①～③に挙げる。 

①これまでに開発された耐熱鋼では低歪速度においても、高い応力指数を保

持している(Fig.1-14)。このことから、高温低歪速度側で応力指数 n=2 は実際

に現れるかを検討する。 
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②表面では罫書き線のズレは観察されているが、実際に材料内部で粒界すべ

りは起こっているかを検討する。 

③これらに基づき、粒界変形の支配因子を明らかにする。 

Fig.1-13 700℃における 12Cr-ODS フェライト鋼の酸化物粒子分散距離

とクリープ強度の関係[4] 

Fig.1-14 改良9Cr-1Mo鋼(Gr.91)における応力-歪速度両対数プロット[2] 
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1.4 研究の目的 

 本研究の目的は、ODS フェライト鋼の強度異方性および粒界での変形メカニズ

ムを明らかにすることである。 

そのために応力方向が結晶粒の伸長方向に対し、平行、４５°、垂直方向の 3

方向になるように試験片を採取して、高温で引張、クリープ試験を行ない、変

形組織を調査することで、ODS フェライト鋼の高温変形メカニズムを明らかにす

る。 

 

1.5 本論文の構成 

 

第 2 章では、ODS フェライト鋼の高温での引張変形挙動について述べる。 

第 3章では、低歪速度域で高温クリープ試験を行ない、ODS フェライト鋼の高

温変形を評価する。 

第 4 章では、冷間圧延を施した ODS フェライト鋼の粒界での変形挙動につい

て調査する。 

第 5章では、以上の結果に基づき、ODS フェライト鋼の高温変形メカニズムに

ついて検討する。 

第 6章では、本研究を総合的にまとめる。 
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第第第第 2222 章章章章    ODSODSODSODS フェライト鋼のフェライト鋼のフェライト鋼のフェライト鋼の引張変形挙動引張変形挙動引張変形挙動引張変形挙動 

 

2.1 はじめに 

本章では、700℃、800℃、900℃において結晶粒界の方向に対し平行方向と 45°

方向、垂直方向から引張った場合の高温引張での変形挙動を応力方向に着目し

て調べた。 

 

2.2  実験方法 

 2.2.1 試料の作製 

 本研究で用いた材料は 15Cr-ODS フェライト鋼の丸棒である。化学組成を

Table2-1 に示す。試料作製フローを Fig.2-1 に示す。合金粉末とイットリア粉

末をアトライタボールミルでメカニカルアロイング(Mechanical Alloying, MA)

処理を行なった。メカニカルアロイング後の粉末を軟鋼の中に入れて 400℃で脱

ガスした後密封し 1150℃で熱間押出しによる丸棒への成型を行なった。その後

1150℃×1時間の焼鈍処理を行なった。Fig.2-2 に丸棒の TEM 写真を示す。丸棒

の結晶粒径は、押出し方向に約 2µm、横方向に約 1µm である。形状は押出し方向

に対して潰れたチューブ状に伸長した組織を有していることがわかる。更に、

結晶粒内に数 nm の酸化物粒子が微細に分散していることがわかる

(Fig.2-2(e),(f))。丸棒から圧延方向が押出し方向と平行になるようにファイ

ンカッターで長さ 20mm×幅 20mm×厚さ 4 ㎜のサイズの板状の試験片を切断し、

圧延率が 85%の冷間圧延を行なった。初期厚さは 4mm で最終的に 0.6 ㎜厚に冷間

圧延した。試料の割れを防止するため 1回のロールによる圧下を 0.05mm ずつで

行なった（冷間圧延材）(Fig.2-3(a))。その後、結晶粒粗大化を目的に 1150℃

×1 時間の等温熱処理を施した（1150℃再結晶材）(Fig.2-3(b))。冷間圧延材、
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再結晶材の TEM を用いて観察した組織をそれぞれ Fig.2-4、Fig.2-5 に示す。冷

間圧延材の結晶粒内には数 nm 前後の結晶粒が微細に分散している。画像解析式

粒度分布測定ソフトウェアの Mac View で測定した結果、酸化物粒子の平均粒子

径(円相当径)は約 13nm であった。黒い線で観察できる転位が粒界近傍、粒内と

もに多数存在していることが確認された(Fig.2-4)。1150℃再結晶材では冷間圧

延材と比較して結晶粒が粗大化していることがわかる。Fig.2-5(b)から酸化物

粒子は微細な状態を保っている。 

Fig.2-3 から結晶粒径は、冷間圧延材で圧延方向に 50µm、横方向に 1µm、縦横

比のアスペクト比 50、1150℃再結晶材で圧延方向に 500µm、横方向に 250µm、縦

横比のアスペクト比 2 となり、圧延方向に非常に伸長した結晶粒組織を有する

試験片を作製した。 

引張試験片はワイヤ放電加工機(brother HS-300)を用いて、試験片に負荷さ

れる応力方向が圧延方向 (Rolling Direction, RD) に対して平行方向

(Longitudinal Direction, 以下 LD 材)、垂直方向(Transverse Direction, 以

下 TD 材)、 45°方向(45°材)になるように、板材の向きを変えて、試験片を切

り出した。試験片の形状は Fig.2-6 に示した形状であり、ゲージ部(Gauge Length, 

GL)は、長さ 5mm×幅 1.2 ㎜×厚さ 0.5 ㎜のミニチュア試験片である。 

引張試験は、Fig.2-7 に示したような油圧式サーボパルサー（SHIMADZU 製 4830

形制御装置、1kN 試験力検出器（ロードセル））、電気炉、治具を組み合わせた引

張試験装置を用いて行なった[1]。試験片の固定には、Ni 基合金製の治具を用い

た。治具と引張試験用の棒との固定は、直径 4mm の Si3N4ピンを用いた。温度は

700℃、800℃および 900℃で行ない装置の下部から Ar ガスを 100ml/min でフロ

ーさせながら行なった。歪速度は 10-1s-1～10-5s-1になるように制御装置のソフト

ウェア SERVO CONTROLLER4830 で 0.00005 ㎜/s～0.5 ㎜/s(0.05µm/s～500µm/s)
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に設定した。引張試験データの解析は制御装置付属の Data Viewer4830 を用い

た。高温強度の評価として、荷重 P を変形前の試料の初期断面積 A0で割った値

である公称応力の最大引張強さσUTS=P/A0 (Ultimate Tensile Strength, UTS)を

用いて比較した。延びについてはクロスヘッドの変位量(l-l0)を試験前の GL 長

さ l0で割った公称歪ε（ε=(l- l0)/l0）を用いた。 

結晶粒組織の観察については、試料を熱間樹脂に埋めた後、表面を＃400～

4000 エメリー研磨、1μmのダイヤモンドペースト、アルミナ(Al2O3)研磨、コロ

イダルシリカ(SiO2)研磨の順で仕上げ、2 倍希釈した王水(体積比 濃塩酸 HCl:

濃硝酸 HNO3 =3:1)に 20 秒浸漬させて、Laser Tec 社レーザー顕微鏡を用いて観

察を行なった。 

試験後の引張試験片の破断部表面、破面の観察は電界放出型走査型電子顕微

鏡（日本電子製 JEOL JSM-6500F, Field Emission-Scanning Microscope, FE-SEM）

を用いて行った。 
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Table.2-1  15Cr-ODS フェライト鋼の化学組成 

Fig.2-1  15Cr-ODS フェライト鋼の製造過程 
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Fig.2-2 ODS フェライト鋼の押出しまま材の組織写真  

(a)FIB-SIM 像、(b)～(f)各倍率の TEM 写真    
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Fig.2-3 ODS フェライト鋼のミクロ組織  

(a)冷間圧延組織、(b)1150℃再結晶組織    

Fig.2-4 ODS フェライト鋼の冷間圧延材の TEM 組織写真  

(a)～(c)は各倍率の写真    
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Fig.2-4 前ページ続き 
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Fig.2-5 ODS フェライト鋼の再結晶材(N 面)の組織写真  

(a)～(b)各倍率の TEM 組織    
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Fig.2-7 引張試験機の概略図  

Fig.2-6 ミニチュア試験片の寸法    
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 2.2.2 結晶方位解析 

結晶方位の特定と粒内変形の寄与を評価する目的で、FE-SEM (JEOL 

JSM-6500F)に取り付けられた結晶方位測定装置（TSL社 OIM Data Collection4.5）

を用いて、電子線後方散乱回折（Electron Back Scatter Diffraction 

Patterns ,EBSD）測定を行なった。これは、Fig.2-8 に示すように試料を 70°

傾斜させて kikuchi 線を CCD カメラに投射させて測定するものである。EBSD 測

定は最小 0.2μm のサブミクロンオーダー(FE－SEM の場合)の空間分解能を有し

ており、測定領域のデータ処理により、個々の結晶粒内の方位差を短時間に取

得可能である [2]。EBSD 測定用の試料は、＃400～4000 エメリー研磨、1μm の

ダイヤモンドペースト、アルミナ(Al2O3)研磨、コロイダルシリカ(SiO2)研磨の順

で仕上げた。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
Fig.2-8 EBSD 測定の概略図 
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データ解析には TSL 社 OIM Analysis ver.4.0, ver6.0 を用いて、逆極点図

(Inverse pole figure, IPF map)、極点図(Pole figure, PF)、結晶方位分布関

数(orientation determination function, ODF)の各 map を得た。冷間圧延材、

800℃1 時間焼きなまし材と再結晶材の(a)法線方向(Normal direction, ND)に垂

直な面(N 面)、(b)圧延方向(Rolling direction, RD)に垂直な面(R 面)、(c)横

方向(Transverse direction, TD)に垂直な面(T 面)を EBSD 測定した結果をそれ

ぞれ Fig.2-9、Fig.2-10、Fig.2-11 に示す。Fig.2-9(b)から冷間圧延材の結晶

粒の形状は扁平な円板が伸びた組織を有することがわかる。Fig.2-3(a)で示し

たエッチングして粒界を出現させて撮影した組織写真と対応させると、結晶粒

内に色の濃淡のグラデーションが付いており、粒内で 5°以下の方位差があるこ

とを示している。IF、ODF map から結晶方位は｛111｝面と｛100｝面があり、方

向は<110>である。冷間圧延材が 800℃での引張試験中に生じると予想される組

織変化を見るために EBSD 測定した 800℃1 時間の等温焼きなまし材(Fig.2-10)

と Fig.2-9 の冷間圧延材の結晶粒組織を比較して、結晶粒径、結晶方位ともに

大きな変化は認められない。このことから 800℃は再結晶温度以下であることが

わかり、変形前後の組織の変化から 800℃の等温焼きなましの影響を除去するこ

とが可能であると判断できる。Fig.2-11から 1150℃再結晶材の結晶粒の形状は、

冷間圧延材と比較して粗大になっているが、扁平な円柱状の伸長組織を有する。

結晶方位は｛111｝面、<110>方向である。 

 

 



３３ 

 

 

Fig.2-9 冷間圧延材の各面から測定した EBSD-IPF map, PF, ODF map 

    (a)N 面、(b)R 面、(c)T 面 
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Fig.2-10 800℃焼きなまし材の各面から測定した EBSD-IPF map, PF, 

ODF map (a)N 面、(b)R 面、(c)T 面 
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Fig.2-11 1150℃再結晶材の各面から測定した EBSD-IPF map, PF,  

ODF map (a)N 面、(b)R 面、(c)T 面 
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塑性変形を定量的に評価する微小回転角のパラメータとして Kernel Average 

Misorientation（以下、KAM）がある[2-5]。ここで KAM とは、個々の測定点に

おける周りとの方位差の平均値である。Fig.2-12 において、中央の測定点（4）

の周囲の 6 点の中で、境界が粒界とみなせる方位差が 5°以上の測定点（1）と

（3）は結晶粒外の点として除外する(α1,4とα3,4を除き)と、中央点に与えられ

る KAM 値は(2.1)式となる。 

 

(2.1) 

 

 ここで、αi,jは、測定点 i と j の方位差である。木村らは原子力用熱間圧延

オーステナイト系ステンレス鋼（SUS316NG）の完全焼鈍材において、KAM 値は塑

性変形量と直線関係があることを指摘している[6]。本研究では、結晶粒内の平

均の方位差である KAM 値を求め、結晶粒内の塑性変形量を定量的に算出した。 

 

Fig.2-12 KAM 測定の概略図    

4
KAM

4,74,64,54,2 αααα +++
=
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2.3  実験結果 

Fig.2-13 は、冷間圧延材を 700℃でひずみ速度 10-4ｓ-1の条件で引張試験を行

なって得られた応力-ひずみ曲線である。最大引張強さσUTSは LD 材で 210MPa、

TD 材、45°材で 100MPa であり、結晶粒の方向で強度、延性が異なる強度異方性

があることが明確にわかる。特に TD 材の延びについては 60％以上であった。LD

材、TD 材の破断した試験片の表面を光学顕微鏡で観察した写真を Fig.2-14 に示

す。特徴として、LD 材は破面近傍で局所的に絞りが生じた後、破断に至ったが、

TD 材の場合、LD 材と比較して応力に対して垂直方向に粒界が分布していること

から全体で均一に延びが生じた結果、60％以上という大きな延びになったと考

えられる。 

 

 

Fig.2-13 冷間圧延材 ODS フェライト鋼の応力-ひずみ曲線 

            （700℃,ひずみ速度 10-4 s-1） 
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Fig.2-14 冷間圧延材 ODS フェライト鋼の LD 材、TD 材の 

断面組織 （700℃,ひずみ速度 10-4 s-1）    

Fig.2-15 冷間圧延材 ODS フェライト鋼の 45°材の 

断面組織  （700℃,ひずみ速度 10-4 s-1） 
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45°材のゲージ部表面の SEM 写真を Fig.2-15 に示す。結晶粒方向に垂直方向

に細かな線が観察され、これは冷間圧延時に試料に導入された再結晶粒のサイ

トとなるせん断帯が表れたと推察される。 

一方、結晶粒粗大化した 1150℃再結晶材について、700℃でひずみ速度 10-4

ｓ-1の条件で行なった LD 材、TD 材、45°材の引張試験結果を Fig.2-16 に示す。

Fig.2-13 で行なった冷間圧延材の 700℃での最大引張強さσUTSと比べて、LD 材

はほぼ変わらないが、TD 材、45°材は LD 材と同程度の応力を有しており、延び

が 3つの方向の試料ともに 20％前後であることがわかる。 

この結果について考えると、ゲージ部に分布する応力方向に垂直な粒界の数

は、Fig.2-3 から圧延方向に対して平行方向と垂直方向の場合で比較すると、冷

間圧延材の LD 材で 5000µm (5 ㎜) / 50µm =100 か所、冷間圧延材の TD 材では少

Fig.2-16 再結晶 ODS フェライト鋼の応力-ひずみ曲線 

            （700℃,ひずみ速度 10-4 s-1） 
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なくても 5000µm(5 ㎜) / 1µm =5000 か所である。単純に TD 材の方が、応力方向

に垂直な粒界が 50 倍存在することになる。一方、再結晶材の LD 材で 5000µm (5

㎜) / 500µm =10 か所、再結晶材の TD 材では 5000µm(5 ㎜) / 250µm =20 か所で

あり、冷間圧延材の場合と比較して、応力方向に垂直な粒界の数が少ない。再

結晶することにより結晶粒径が大きくなった結果、冷間圧延材と比較して粒界

での変形の影響が出にくくなったためと考えられる。 

Fig.2-17 は、800℃でひずみ速度 10-4ｓ-1の条件での引張試験で得られた応力-

ひずみ曲線である。引張試験後の試験片つき合わせ測定で得られた破断伸びは

LD 材で 9.2％、45°材で 11.6％である。全体的に 45°の方が引張強さは低く伸

びが大きく、粒界変形の起こりやすさを反映しているように思われる。引張強

さに到達した後、破断に至るまでの不均一変形量は LD 材で約 3％、45°材で約

1％と見積もられる。Fig.2-18 は、LD 材と 45°材の破断部近傍の SEM 写真であ

る。LD では応力軸と結晶粒方向が平行であり、これに対し 45°の方向で破断し

ている。一方、45°では完全に粒界に沿った破断であることがわかる。そこで

45°材について、結晶粒界部の表面高倍率 SEM 写真を Fig.2-19 に示す。粒界全

体にわたって細かな段差が生じており、その拡大写真から段差の端にはクラッ

クが生じていることが分かる。このようなセレーション模様は組織変化そのも

のであり、粒界すべりが発生しているように見える（罫書き線は入れていない。

これは表面で生じる現象として、以下、粒界での変形とする。粒界すべりで変

形しているかについての議論は第 5章で行なうこととする。） 

類似の粒界での変形の形態は、渡辺により Fe-0.8at%Sn の 700℃でのクリープ

破断材で認められている[7]。45°方向に結晶粒が分布していることから

Fig.2-3(b)の再結晶材の組織写真から応力方向(ここでは 45°方向)に対して結

晶粒の幅は 20μm であり、ゲージ長（5mm）に存在する結晶粒の個数は 250 個と
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なる。粒界部での変形によるセレーションはゲージ部全域で同様に認められ、

それぞれの幅をおよそ2μmにとると、粒界での変形は10％程度と見積もられる。 

Fig.2-17 再結晶 ODS フェライト鋼の応力-ひずみ曲線 

             （800℃,ひずみ速度 10-4 s-1）  

 

Fig.2-18 再結晶 ODS フェライト鋼 (a)LD 材、(b)45 材の引張 

試験後の破断部 SEM 写真（800℃,ひずみ速度 10-4s-1）    
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2.4 考察 

 Fig.2-20 は、引張試験前後の EBSD 測定で得られた逆極点図である。左が引張

試験前、右の 2つが引張試験後の LD 材と 45°材である。引張試験後のいずれの

逆極点図においても、応力軸方向に結晶粒が延ばされた組織になっている。破

断面付近で特に結晶粒が細かくなっており、その部分で結晶粒が回転している

ことがうかがえる。そこで結晶方位測定装置の解析ソフト（TSL 社 OIM Analysis 

ver.4.0）を用いて、ゲージ部全域の平均的な KAM 値を計算した結果、再結晶材

で 0.45°、引張試験後に LD 材で 0.77°、45°材で 0.69°であり、粒内での平

均方位差は LD 材で 0.32°、45°材で 0.24°増加していることが判明した

(Fig.2-21)。このように求められた方位差から、以下の方法により、粒内変形

量を導出した。 

各々の結晶粒が塑性変形すると、すべり方向がそれぞれの結晶粒で異なるため 

Fig.2-19 再結晶 ODS フェライト鋼 45°材の引張試験後の 

    試料表面の組織写真（800℃,ひずみ速度 10-4 s-1）  

(a) 全体図、(b)粒界近傍の拡大図 
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Fig.2-20 再結晶 ODS フェライト鋼の引張試験前後の 

     EBSD 測定で得られた逆極点図    

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

自由に変形できず、周りの結晶粒からの拘束を受ける。その結果生じる粒内の

結晶方位差(θrad)は、バーガースベクトル(b)、転位間距離(l)を用いて Read の

式(式(2.2))で表わされる[8]。 

 

(2.2) 

 

 Fig.2-22 に示す簡略化したモデルから、結晶粒径(D)は以下の式で表すことが

できる。 

(2.3) 

ここで、nは転位の個数、lは転位間の距離である。 

Ashby[8]の式を用いると転位密度(ρg)と歪(ε)は、式（2.4）で表すことがで

l

b
rad =θ

lnD ⋅=
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きる。 

（2.4） 

（2.2）～（2.4）から、歪(ε)と結晶方位差(θrad)を直接関連付けることがで

きる。 

（2.5） 

引張試験により LD 材で 0.32°、45°材で 0.24°だけ回転したことから、θrad

にそれぞれの値を代入すると、粒内変形量が LD 材で 2.2%、45°材で 1.7%とな

る。 

 ODS フェライト鋼の高温変形は、粒界での変形、粒内回転による粒内変形、及

びネッキングやクラック形成などの不均一変形から構成されているとして、以

上述べた解析結果に基づき、それぞれの寄与量を整理した結果を Fig.2-23 に示

す。800℃で 1×10-4s-1 の歪速度で引張った時の破断後の変形量を突き合わせか

ら求めると LD 材で 9％、45°材で 12％であった。45°材については、粒内変形

2％、不均一変形 1％であるから、全変形量 12％からこれらを差し引くと、粒界

での変形量は9％となる。この値はセレーション幅から推定した値10％に近い。

これらの結果から、45°材は LD材より 2倍近く粒界で変形していることとなり、

これは結晶粒方向に対して 45°方向が最も粒界で変形が生じやすいことと対応

している。さらに ODS フェライト鋼はイットリアなどの酸化物粒子により粒内

強化されているということから考えても、高温変形は粒界での変形が主体であ

ることが確認された。 

 Fig.2-21 は、800℃で 10-4s-1の歪速度で引張った 45°材の EBSD 測定の IPF と

測定場所を観察したSEM写真である。図中の①と②で囲った所を解析した結果、

∑3粒界と∑7粒界であることが判明した。このことから、これまでランダム粒

界ですべり変形が生じるとされていたが、対応粒界でもすべり変形が生じると

bD4D

n
2g

ε
ρ ≈=

rad4θε =
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いう寺田[10]らの結果に合い、これと serration 模様が形成されたことから、

45°材の変形プロセスは対応粒界と転位の相互作用で生じていることが推察さ

れる。この点については、Fig.2-16 を詳細に見ると serration 模様とは、粒界

近傍で生じた亀裂の集合体で構成されていることがわかる。従って、これまで

述べてきた粒界での変形というのは単純な粒界のすべり変形ではなく、粒界近

傍での局所変形、クラックによる応力解放に伴う変形と言うことができる。 

 

Fig.2-21  再結晶 ODS フェライト鋼の引張試験前後の 

     EBSD 測定で得られた KAM 図 

(a)1150℃再結晶材と、引張試験後の(b)LD 材、(c)45°材    
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Fig.2-22  結晶方位差と転位配列の関係    

Fig.2-23 ODS フェライト鋼の高温変形寄与の割合（800℃）    
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2.5 まとめ 

冷間圧延材、再結晶 ODS フェライト鋼について、700℃と 800℃、歪速度 10-4s-1

の条件で引張試験を行なった。新たに得られた知見は、以下の通りである。 

 

(1)引張試験後、結晶粒界で明瞭なセレーション模様が観察され、粒界部で局

所変形が起こっていることが明らかになった。引張試験前後で 45°材と LD 材と

もに、粒内回転量は約 0.3°であり、粒内変形量にすると約 2％の変形が生じて

いた。これに対し、セレーションにより引き起こされた粒界近傍の局所変形量

は 45°材で 9％、LD 材で 4％となり、再結晶 ODS フェライト鋼の高温変形は粒

界変形主体であることが定量的に確認された。 

 

(2)45°材において、対応粒界で変形が起こっていることが EBSD の結晶方位

解析から明らかになった。これは、粒界近傍での局所変形が粒界エネルギーの

低い対応粒界でも生じていることを示唆するものである。 

Fig.2-24 800℃ 歪速度 10-4s-1 45°材の表面の逆極点図(IPF)と 

         EBSD 測定箇所の SEM 写真    
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第第第第 3333 章章章章        ODSODSODSODS フェライト鋼フェライト鋼フェライト鋼フェライト鋼ののののクリープ変形挙動クリープ変形挙動クリープ変形挙動クリープ変形挙動    

 

3.1 はじめに 

前章では ODS フェライト鋼の冷間圧延材と再結晶材について、結晶粒界に対

し平行方向、垂直方向と 45°方向の高温引張試験を行ない、調査した。45°材

において表面に serration 状の痕跡を確認するとともに、EBSD（電子線後方散

乱回折）解析から粒界変形量と粒内変形量を定量的に評価した。 

本章では、より粒界すべりが起こりやすい低歪速度でのクリープ試験を実施

し、粒界部での変形機構に検討した。 

 

3.2  実験方法 

  材料は 2.1 実験方法で記載した ODS フェライト鋼を用いた。試験片は 85％冷

間圧延後に 1150℃で再結晶粗大化させた板材から採取した(Fig.2-6)。クリープ

試験の条件は、温度が 800℃、応力が 80～120MPa であり、最小ひずみ速度は 10-5

～10-7s-1である。LD 方向と 45°方向でクリープ試験を行なった。 

Fig.3-1 に本研究で用いたクリープ試験装置の模式図を示す[1]。炉は可動式

の電気炉を用い、試験温度は熱電対を試料近傍に固定して測定し、歪の計測は

レーザー変位計を用いて 1 秒間隔で記録した。クリープ試験後に試験片のつき

あわせにより破断歪を測定した。破断した試料の破面、破断部近傍の表面を SEM

観察するとともに、表面組織に粒界が 45°方向に分布している所を集束イオン

ビーム (Focused Ion Beam, FIB)で掘削して、応力方向に平行面と垂直面を観

察した。 
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3.3  実験結果 

Fig.3-2 に 45°材、100MPa と LD 材、125MPa で行なった 800℃でのクリープ曲

線を示す。45°材では、破断時間 4.5 時間、歪 26.4％、最小歪速度 2×10-6 s-1

であった。通常の耐熱鋼では負荷開始から歪速度がゆるやかに減少し、最小歪

速度になった後、加速クリープを経て破断に至る。これに対して ODS フェライ

ト鋼では明瞭な加速クリープ域が無く破断に至る特徴がある。また応力負荷直

後にスラップ状の歪が計測されている。これは可動転位の移動もしくは粒界部

の変形によるものと考えられる。800℃、125MPa で行なった LD 材では、破断時

間 10.3 時間、歪 20.0％、最小歪速度 1×10-6 s-1であった。全体的な特徴は 45°

Fig3-1 クリープ試験装置[1]    
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材と同様である。LD 材の最小歪速度は 45°材の約半分であった。 

Fig.3-3 と Fig.3-4 は、破断した試料の破面、および表面を観察した SEM 写真

である。45°材の破面(Fig.3-3 (a))から、結晶粒に対応するディンプルと呼ば

れるカップ状のくぼみが観察され、粒内で破断した時に見られる延性的破壊の

様相を呈している。45°材の表面観察の比較的低倍率写真(Fig.3-3 (b))から、

応力方向に対して 45°方向に破断しており、45°に粒界が存在していることか

らマクロ的には粒界に沿って破断に至っている。さらに拡大した写真(Fig.3-3 

(c))から、粒界に沿ってノコギリ状のセレーションが認められ、大きな空隙が

形成されていることがわかる。それに加えて応力方向に細かい線が観察され、

これは線の間隔が 1～2μm であり、粒界で段差になっていることからすべり線

の可能性が考えられる。45°材の 800℃80MPa でクリープ試験を行なった後の試

験片から、セレーションに着目した組織写真 (Fig.3-5 (b))から、セレーショ

ンは応力方向に垂直な微小クラックの集合であることが判る。 

 一方、LD 材の破面(Fig.3-5 (a)) は 45°材と比べて比較的平坦である。図

5(b)の表面から 0.5mm 程度延びて破断に至っていることがわかる。表面観察か

ら 0.5mm 延びていたので、これは塑性歪量にしてゲージ長さが 5mm であるため

10％に相当し、つき合わせで測定した歪量 20.0％のうち半分が破断部の延びで

賄われていることになる。さらに Fig.3-5(c)に示した LD 材の表面写真より、粒

界に沿って破断していた 45°材とは異なり、応力方向にかなり絞られた形状に

なっている。 

結晶方位解析は結晶粒の大きさが正確に分かるだけでなく、結晶粒界構造を

明らかにする点で、粒界変形機構を解明するための手段として有効である。本

研究では、クリープ破断後の試料に対して、EBSD 解析を用いて結晶粒の結晶方

位を解析した。Fig.3-6 と Fig.3-7 は破面近傍の 200 倍から 3000 倍の間で結晶
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方位解析を行なった結果である。それぞれの EBSD 測定用の試料は詳細かつ正確

に結晶方位を得るために、方位決定確度を示すパラメータである CI（Confidence 

Index）値が 0.4 以上になるように表面を鏡面仕上げした。測定間隔である step 

distanceは 200倍で 3μm、そして3000倍では0.3μmに設定し、測定点は約5000

点とした。 

Fig.3-6 (a)の 45°材の 200 倍の逆極点図から、各々の結晶粒の粒界で黒色の

測定点が観察される。これは高倍率の EBSD 測定から、粒界でクリープ変形中に

形成された空隙に対応していることがわかる。この空隙が存在する粒界がどの

ような粒界性格を有しているかを調べるため、極点図を用いて結晶方位を特定

した。Fig.3-6 (b)は 45°材 800℃で 116MPa のクリープ試験後に 3000 倍で粒界

に生じている空隙を挟む結晶粒を測定した極点図である。紫色の結晶粒の方位

は、{112}〈110〉、赤色の結晶粒の方位は、{100}〈110〉であり、その間の粒界

は共通軸〈110〉まわりに60°回転関係を有する∑3粒界であることがわかった。

Orientation Imaging Microscopy (OIM) 解析の対応粒界(coincident site 

lattice ,CSL boundaries)の解析から本研究で用いた再結晶 ODS フェライト鋼

の∑3～29 の対応粒界（Σ1 は、15°以上の大角粒界でないと判別される。）と

∑31～∑49 のランダム粒界の割合はそれぞれ 83％、17％であり、対応粒界が大

多数を占めていることが判明した（Fig.3-7）。このことから比較的整合性の良

い対応粒界でも粒界で変形が起こることが明らかになった。LD 材については

Fig.3-8 の上部の破断面付近の結晶粒が細かくなっていることがわかる。 
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Fig.3-2 800℃再結晶材のクリープ曲線とこれに対応する歪速度曲線

（45°材：100MPa、LD 材：125MPa）    
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Fig.3-3 45°材の 800℃100MPa で行なったクリープ破断後の 

SEM 写真 (再結晶材) 

(a)破面、(b)破面近傍の表面、(c)破面近傍の粒界付近の拡大図    

Fig.3-4 45°材の 800℃80MPa で行なったクリープ破断後の SEM 写真 

(a)破面近傍の表面、(b)破面近傍の serration の拡大図 (再結晶材)    
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Fig.3-5 LD 材の 800℃125MPa で実験したクリープ破断後の SEM 写真 

(a)破面、(b)破面近傍の表面、(c)破面近傍の表面の拡大図(再結晶材)    

Fig.3-6 45°材の 800℃116MPa でクリープ破断試料の逆極点図 

(a)全体図、(b)粒界近傍の拡大図 (再結晶材)    
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Fig.3-8 LD 材の 800℃125MPa でクリープ破断試料の逆極点図 

    (再結晶材) 

Fig.3-7  OIM 解析により求められた CSL 粒界の分布図

(Fig.2-20 1150℃再結晶材より)    
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3.4 考察 

本研究で行なったクリープ試験から、ヤング率で規格化した応力と最小歪速

度を両対数プロットした結果を Fig.3-9 に示す。45°材は LD 材に比べて、同じ

応力で歪速度が 1 桁から 2 桁大きくなっていることがわかる。応力と歪速度が

(3-1)式で表されることから[2]、グラフの直線の傾きである応力指数 n を計算

した結果、LD 材で 17、45°材で 11 となり、ともに n値が 10 以上であった。 

一般に応力指数 n値が 1では拡散クリープ、2では粒界すべり、3から 5では

転位クリープ、10 以上で分散強化が変形の律速段階になることから[3]、本研究

で用いた ODS フェライト鋼の高温変形の律速過程は酸化物粒子により転位が止

められつつ移動するプロセスと考えられる。 

粒界すべりと格子拡散による拡散クリープが連続的に生じる場合の歪速度は

式（3.2）で見積もることができる[4,5]。 

 

                       (3.1) 

 

(3.2) 

 

ここで、DLは格子拡散係数、dは結晶粒径、Eはヤング率であり、800℃にお

けるそれぞれの値として、E=120GPa、DL＝5×10-16m2/s、d=10μm=10-5m を採用し

た。この粒界すべりによる歪速度と規格化応力の関係をFig.3-9に示した。80MPa

の時の最小歪速度が1.4×10-2s-1となり、45°材80MPaの 1.0×10-7s-1と比べて、

5桁大きい値になっている。このことは、45°材の変形は単純な粒界すべりが進

行する変形ではなく、あくまでも変形自体は粒内変形と考えるのが妥当である。

粒界すべりが抑制される理由として、粒界がいわゆる整合性の良い対応粒界で

あることの他に酸化物粒子で粒界での変形が止められている可能性も否定でき
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ない。 

Fig.3-10 はイオンビームで掘った後、試料を 60°傾斜させて観察した試料の

側面の組織写真である。45°材を 800℃で 100MPa の応力で破断した試料の内部

には空隙が観察される。これは上下の結晶粒の間ですべりが発生した結果、形

成されたものであることがわかる。また粒界近傍で結晶粒のサブグレイン化が

認められる。この粒界近傍でのサブグレイン化はこれまでにも報告されている

[6]。粒界近傍での結晶粒のサブグレイン化やセレーションの形成は粒界近傍で

の局所的な変形が生じたことを示唆している。 

以上のことから、45°材の高温変形は下記の①～③のプロセスが相互に関係

して生じたものと考えられる。 

① 応力負荷のもとに粒内転位が粒界に移動・蓄積して粒界での変形が起こる。 

② 再結晶 ODS フェライト鋼は主たる粒界が整合性の良い対応粒界であり、多

結晶材料であるので周辺の結晶粒により変形が拘束されるので、粒界での変形

が抑制される。 

③ その結果生じる応力集中を緩和しようとして粒界近傍で局所変形が発生

する。粒界に沿って形成される微小クラックの集合であるセレーションや結晶

粒のサブグレイン化はその過程で発生したと考えられる。 
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Fig.3-9 800℃における応力と最小歪速度の関係(再結晶材) 

Fig.3-10 45°材の 800℃100MPa によるクリープ破断後の試料の 応力 

負荷方向に対して(a)垂直面 (b)平行面の横断面組織(再結晶材) 
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3.5  まとめ 

ODS フェライト鋼の再結晶材で結晶粒の伸長方向に対し、45°方向と LD 方向

からクリープ試験を行ない、ODS フェライト鋼の高温変形機構を検討し、以下の

知見を得た。 

 

(1) 応力指数 nは 10以上で酸化物粒子による転位のピン止めが重要な変形の律

速過程である。その変形過程は粒界すべりと空孔の格子拡散による拡散クリー

プが連続的に進行する場合の歪速度と比較して 5 桁小さく、粒界すべりが変形

の主たる律速段階ではない。これは整合性の良い対応粒界であることの他に、

粒界が酸化物粒子でピン止めされている可能性も考えられる。 

 

(2) 粒界近傍で結晶粒のサブグレイン化やセレーションが明瞭に観察された。

このことから ODS フェライト鋼の高温変形は、粒界部に蓄積した応力の局所的

緩和過程とみなすことができる。 
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第第第第 4444 章章章章 ODSODSODSODS フェライト鋼におけるフェライト鋼におけるフェライト鋼におけるフェライト鋼における高温変形高温変形高温変形高温変形のののの歪速度依存性歪速度依存性歪速度依存性歪速度依存性    

 

4.1 はじめに 

本章では圧延率 85％まで冷間圧延し、微細結晶粒組織とした ODS フェライト

鋼に対し、圧延方向に垂直に引張試験を行い、歪速度を変えた場合の粒界での

変形を調査した。 

 

4.2  実験方法 

 85％の冷間圧延を行なった。この冷間圧延材の結晶粒サイズは圧延方向 50μ

m、横方向 1μmであり、アスペクト比が 50 で非常に伸長した組織を有している 

(Fig.2-3 (a))。この板材から放電加工機を用いて、圧延方向に垂直に引張試験

片を採取した(Fig.4-1)。ゲージ部の寸法は、長さ 5㎜、幅 1.2 ㎜、厚さ 0.5 ㎜

である(Fig.2-6)。引張試験は島津製作所製のサーボパルサーを使用し、800℃

で歪速度 10-1s-1～10-4s-1の範囲で行なった。破断歪は破断した試験片同士の突き

合わせにより求めた。 

破断した試験片についてレーザー顕微鏡、走査型電子顕微鏡(SEM)による表面

観察、破面観察を行ない、ミクロ組織の変化を考察した。また FIB 装置を用い

て、Ga+イオンによる表面からの掘削を行ない、応力方向に対して平行面と垂直

面の組織の変化を変形前後で観察した。同時に変形前後の結晶粒の形状、方位

関係を調査するため SEM-FIB 装置(Multi-Beam System, JIB-4600/HKD)に付属し

ている電子線後方散乱回析(Electron Backscattering Diffraction, EBSD)パ

ターン解析も行なった。その際、データの信頼度の指標であるcoincidence index

（CI）は 0.4 以上とした。 
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4.3  実験結果 

Fig.4-2 は、冷間圧延材を 800℃で圧延方向に垂直方向に応力負荷した時の歪

速度 10-1s-1から 10-4s-1の条件で行った公称応力-公称歪曲線である。85%冷間圧

延材であるため明瞭な加工硬化は現れていない。歪速度が速くなるにつれて引

張強さが上昇している。破断延びについては歪速度 10-4s-1で 30％程度の歪であ

るのに対して、10-1s-1や 10-2s-1では 80％以上という大きな塑性歪の変形を示し

た。破断した引張試験片の突き合わせ測定の結果、歪速度 10-2s-1では 93％とい

う大きな歪であった(Fig.4-3)。この結果と Fig.4-2 に示した公称応力-公称歪

曲線から、弾性変形の歪量は小さく応力負荷開始より塑性変形が生じていた可

能性がある。 

試験片の破断した部分を見ると、ネッキングが無く、ゲージ部で均一に変形

していること、さらに応力方向に垂直な方向、すなわち結晶粒伸長方向に破断

していること、90％以上という ODS フェライト鋼としては極めて大きな破断延

びを示したことから、粒界での変形が生じていると考えられる[1]。 

Fig.4-4は歪速度10-2s-1で破断した試験片の破断面をSEM観察した組織である。

全体的に破面の形状は細かな凹凸状になっており、延性破壊の特徴であるディ

ンプル状の破面までには至っていない。拡大図から破断面は試験片側面に対し

て傾斜していることがわかる(Fig.4-4 (b))。一般に粒界が応力方向に対し垂直

であればせん断応力がゼロとなり、変形は進展しないが、今回の試験片の場合

では破面から奥行方向に傾斜している粒界が存在しているため、Fig.4-4 (c)に

示すようにそのような部位で粒界に沿ったすべり変形が発生したと考えられる。 

Fig.4-5 は歪速度 10-4s-1で破断した試験片の表面を SEM 観察した写真である。

縦線は引張試験前に＃1200 の SiC 研磨紙でつけた罫書き線である。横方向が圧

延方向であり、結晶粒界に対応している。この図から粒界で罫書き線がすれて
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おり、これは明瞭な粒界での変形の痕跡である。試験片内部でも同様のズレが

あると仮定すると、このズレの長さから粒界変形の歪量を見積ることができる。

今、ズレの長さが 2.8μm であり、ゲージ部に存在する結晶粒が 500 個であり、

ゲージ長さが 5 ㎜であることから、粒界部の変形による歪量は約 25％と見積も

られる。歪速度 10-4s-1の破断歪が 33.4％であることから、高温変形中に占める

粒界変形の割合はおよそ 75％となる。 

歪速度が10-2s-1で引張試験を行った前後の組織をSEMで調べた結果をFig.4-6 

(a),(b)に示す。ここで観察面は圧延方向に垂直面、すなわち引張応力に平行面

な面である。結晶粒は 1～2μm と非常に微細であり、Fig.4-1(a)の表面組織と

Fig.4-6(a) を合わせて考えると冷間圧延材は扁平な円柱状の伸長組織であり、

引張試験後で丸みを帯び、若干粗大化していることが分かる。Fig.4-6(b)の破

断した断面から、その表面に傾斜した結晶粒とその先に空隙が観察される。粒

界で変形した長さ分が表面に突出して、内部の粒界三重点で粒界変形分に見合

った寸法の空隙が形成されたものと考えることができる。 

Fig.4-7 は Fig.4-6 と同様の観察面から歪速度 10-1s-1の試料を EBSD 解析した

結果である。本研究で用いた ODS フェライト鋼の圧延方向は〈110〉であり、

Fig.4-7 の観察面は{110}面に相当する(Fig.4-7 (c))[2]。結晶粒の内部の歪を

計算するために、隣接する測定ステップとの差を取った Kernel average 

misorientation（KAM）値を用いて解析した結果、Fig.4-7 に各々の方位の KAM

値を示したように変形前の圧延組織と比較して変形後の粒内の KAM 値が低くな

っていた。これは結晶粒内の歪が変形前に比べて減少したことを示しており、

高温変形中に粒内で回復・再結晶が生じたことを示している。このような高温

変形中の動的再結晶や動的回復が、80％以上のネッキングなしの高い塑性歪を

伴う粒界での変形と密接に関係している。 
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Fig. 4-1 ODS フェライト鋼の試験片採取の応力方向との関係    

Fig. 4-2 冷間圧延材の高温引張試験における公称応力-公称歪曲線

（800℃、圧延方向に垂直の引張試験）    
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Fig.4-3 冷間圧延材の引張試験後に試験片を突き合わせた状態の 

外観写真    

Fig. 4-4 冷間圧延材の 800℃歪速度 10-2s-1の引張試験後の破面 SEM 写真 

             (a)低倍率、(b)拡大図、(c)観察面の模式図 
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Fig4-5 TD 材 800℃歪速度 10-4s-1の引張試験後の表面 SEM 写真 

(a)低倍率、(b)拡大図   (冷間圧延材) 
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Fig. 4-6 FIB 掘削後の表面近傍の断面写真 (Fig.4-7 の観察面に相当)  

(a)冷間圧延材の垂直面、(b) 800℃歪速度 10-2s-1の引張試験後の SEM 写真 

(冷間圧延材) 
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Fig.4-7 ODS フェライト鋼の冷間圧延材の圧延方向に対して 

    垂直面の EBSD 解析の IPF map 

     (a)冷間圧延まま (b) 800℃歪速度 10-1s-1の引張試験後 

     (c)観察面の模式図 
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4.4 考察 

冷間圧延した板材を用いて、結晶粒伸長方向に対し垂直方向に引張試験を行

い、粒界近傍での変形が生じることを示した。詳しくは次章の考察で包括的に

記述するが、ここではこれまでに粒界変形について解説した文献に基づき検討

する[4-6]。 

ひずみ感受性指数 m値[4]は式(4.1)で表される。 

 

                         (4.1) 

 

σtは真応力、Kは定数、mはひずみ感受性指数である。4.3 実験結果に記し

た実験結果から真応力を求めて、式(4.1)に代入した結果を Fig.4.8 に示す。こ

れより得られた m値は 0.11 であり、空孔の格子拡散による拡散クリープが生じ

る条件である 0.5 より小さくなった。これを検討するため、変形が粒界すべり

に支配されている場合の歪速度を見積もった。本研究で用いた結晶粒径と同程

度の純鉄の高温変形において、粒界すべりと格子拡散による拡散クリープが連

続的に生じる場合の歪速度は式(4.2)で表わされる[7-8]。 

 

(4.2)  

 

ここで、ヤング率 Eを 120GPa[7]、拡散係数 DL を 5×10-16m2s-1 [7]、結晶粒径

d を 2μm として計算した結果が Fig.4-8 中に破線で示されている。この歪速度

と比較して、同程度の応力で ODS フェライト鋼の歪速度は大幅に低下している

ことが分かる。この結果から、ひずみ感受性指数 m値が 0.11 と小さくなった原

因は変形速度の低下であり、これには ODS フェライト鋼の結晶粒界は整合性の

良い対応粒界であること[9]や粒内転位による動的回復・再結晶に伴う変形に支
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配されていることが考えられる。 

そのことについて、次章で粒内の TEM 観察を行ない詳細な変形過程を調査し

た。 

 

 

Fig.4-8 800℃(冷間圧延材)における真応力-歪速度の両対数プロット    
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4.5 まとめ 

ODS フェライト鋼の微細結晶粒を有する冷間圧延材を用いた 800℃の高温引張

試験を行ない、以下の結論を得た。 

 

・板材の垂直方向の高温変形挙動から粒界での変形主体の高温変形が起こり得

ることが判った。 

・表面組織観察から 2μmの凹凸状のズレが粒界で見られ、粒界に沿った罫書き

線のズレから表面では粒界での変形が生じている。 

・EBSD 解析の結果から粒内での動的回復が粒界三重点での応力の拘束を緩和し

て粒界変形を進行させている。この持続的な粒界変形と粒内の動的回復が相互

に作用することで、高い歪を伴う変形が生じた。 

・ODS フェライト鋼のひずみ感受性指数 m 値は 0.11 であり、空孔の格子拡散に

よるクリープ変形が生じる条件である 0.5 よりは小さい。これは結晶粒界には

整合性の良い対応粒界が多数を占めていることや粒内転位による動的回復・再

結晶に伴う変形に支配されていることが原因として考えられる。 
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第第第第 5555 章章章章    結晶粒組織変化に基づいた結晶粒組織変化に基づいた結晶粒組織変化に基づいた結晶粒組織変化に基づいた ODSODSODSODS フェライト鋼のフェライト鋼のフェライト鋼のフェライト鋼の    

高温変形メカニズムの解明高温変形メカニズムの解明高温変形メカニズムの解明高温変形メカニズムの解明    

 

5.1 はじめに 

これまでの章で ODS フェライト鋼の圧延方向に平行方向（LD 材）の変形は、

ネッキングや破面の形状から粒内変形モードになっているのに対し、垂直方向

（TD 材）の変形は、粒界近傍での変形が主な変形様式になっていることを明らか

にした。 

本章では、一般に粒界変形が顕著に見られる低ひずみ速度側のクリープ試験

を追加して行ない、変形前後の結晶粒組織の変化を調査した。この結果とこれま

での結果を踏まえて、本文中に多用してきた粒界での変形とは何かを明らかにし、

ODS フェライト鋼の高温変形メカニズムを総括的に評価する。 

 

5.2 実験方法 

引張試験については 2.2 実験方法、クリープ試験機については 3.2 実験方法と

同様に行なった。応力方向についてはこれまでの章に示した通り、平行方向、垂

直方向、45°方向の 3方向で実施した。 

転位組織の観察は、200kV 透過型電子顕微鏡(日本電子製 JEM−2000FX, JEM−2010, 

Transmission Electron Microscope, TEM)を用いて内部の組織を評価した。引張

試験後の試験片を用いて SEM-FIB 装置(Multi-Beam System, JIB-4600/HKD)で

10µm×10µm×厚さ 100nm 以下のマイクログリッドを採取して、Mo メッシュに載せ

るピックアップ法で TEM 試料を作製した。明視野像において転位が鮮明に観察で

きる条件は、ブラッグ反射条件（gggg・ｂｂｂｂ=0、gggg：反射ベクトル、bbbb:バーガースベク
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トル）から＋、－に僅かにはずれた(s>0、s：ブラッグ条件からのズレ)ところで

ある[1]。 

転位密度ρの測定は、式(5.1)で求められる Keh の方法を用いた[1]。 

 

(5.1) 

 

L1は縦の線の全長、n1は縦の線と交差する転位線の数、L2は、横の線の全長、

n2は横の線と交差する転位線の数、tは試料の厚さである。 

 

5.3 実験結果 

Fig.5.1、Fig.5.2 は、冷間圧延材の 800℃で垂直方向に 40MPa と 50MPa の応

力負荷したクリープ試験で得られた時間-歪曲線と時間-歪速度クリープ曲線で

ある。Fig.5.1(b)の短時間側の拡大した図をみると、40MPa と 50MPa ともに初期

歪が 5％と大きい。これは、冷間圧延時に導入された可動転位によるものである

と考えられる。最小歪速度は、50MPa で 2×10-7s-1、40MPa で 3×10-9s-1であった。

(Fig.5.2)。 

これまで行なった冷間圧延（CW）材、800℃の応力-歪速度の両対数プロット

Fig.5.3 に示す。平行（L）方向と比較して垂直（T）方向では、低応力において

歪速度が速いことがわかる。これは、粒界の配向が歪速度の加速に寄与している

ことを示している。しかし直線の傾きである応力指数 nは 9.2 である。転位クリ

ープについて 1.2 金属の高温変形メカニズムの中で説明した通り、通常、金属材

料の転位クリープの場合の応力指数 nは 3から 5である。しかし分散強化した材

料(例として Al-Al2O3合金等)において、障害物である析出物により粒内を転位が

再配列・回復が生じた結果、形成したサブグレイン内を転位が上昇運動する過程
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が律速過程となり、その場合の応力指数 n が 7 以上になることを O.D.Sherby ら

[2]が、これまでの実験データから経験的に示している。 

Fig.5.4 において橙色の線は 1150℃再結晶材の T 方向で 900℃高温引張を行な

った結果である[3]。歪速度が 10-4s-1から 10-5s-1に僅かに低下するだけで変形応

力は大きく低下していることがわかる。このときの応力指数 n は 2 であった。 

900℃は本研究で用いた ODS フェライト鋼の冷間加工材が再結晶する温度である

(Fig.5.5)[4]。変形中に空孔拡散により、粒界三重点に蓄積した応力が容易に解

放され、粒界で変形が連続的に生じたためと考えられる。 

そこで実際に試料表面に観察された粒界での変形が、内部組織の組織ではどの

ような形態になっているのかを調査するために、冷間圧延材と再結晶材のそれぞ

れの試験片について変形前の組織と変形後の高歪速度側、低歪速度側の転位組織

を観察した。 

Fig.5-1 冷間圧延材の 800℃で 

行なった TD 材のクリープ曲線 

(a)全体、(b)短時間側の拡大図    

Fig.5-2 冷間圧延材の 800℃で 

行なった TD 材のクリープ試験の 

時間-歪速度の両対数プロット    
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Fig. 5-3 ODS フェライト鋼の高温変形における応力-歪速度 

    両対数プロット（冷間圧延材）    

Fig. 5-4 ODS フェライト鋼の高温変形における応力-歪速度 

    両対数プロット（再結晶材）    
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Fig.5.6、5.7 は、冷間圧延材において(a)変形前の冷間圧延材まま、(b)800℃

で歪速度 10-2s-1 で行なった引張試験片、(c) 800℃で 50MPa(最小クリープ速度 

2×10-7s-1)で垂直方向に応力負荷したクリープ試験片の TEM 組織写真である。

Fig.5.6(a)の冷間圧延材を見ると、本試料は 1µm 以下の微細な結晶粒が伸長し

た組織から形成されていることがわかる。変形後には高歪速度で変形させた組

織(Fig.5.7(b)) には、転位が結晶粒内全体で酸化物粒子に絡まる様子が観察で

きる。さらに、低歪速度で変形させた組織(Fig.5.7(c))では、結晶粒界付近に

転位のセル組織が形成している。転位密度が高い冷間圧延材の高温変形では、

Fig.4-2 の応力-歪曲線において高歪が得られており、Fig.4-7 で示した変形前

Fig. 5.5 本研究で用いた 15Cr-ODS フェライト鋼の温度と 

ビッカース硬さの関係 
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と比較して変形後の結晶粒内の歪が解消されていることから判断すると、冷間

圧延で導入された転位の動的回復・再結晶、サブグレイン化の過程で変形が生

じたと考えられる。結晶粒の伸長方向に対し垂直方向の引張試験では、動的回

復・再結晶が結晶粒毎で生じ、応力方向に対して相対的に結晶粒が多数存在す

るため、Fig.5.3 に示されるように平行方向に比べて垂直方向の場合で歪速度が

大きくなったと考えられる。 

Fig.5.8 は、1150℃再結晶材の垂直方向に 800℃歪速度 10-5s-1で行なった引張

試験片の TEM 写真である。結晶粒界近傍に約 1µm のサブグレインが形成している

ことがわかる(Fig.5.8(c))。さらに拡大して見ると、粒界三重点で転位が集積し

ている様子が観察できる(Fig.5.8(d))。高温側の 900℃の変形において、Fig.5.4

で応力指数 n=10 の領域である 1150℃再結晶材の 900℃歪速度 10-3s-1で行なった

引張試験片の TEM 写真を Fig.5.9 に示す。これより、粒界近傍に多数の転位が

pile-up している様子が認められる。変形前の 1150℃再結晶まま材の TEM 写真を

Fig.5.10(a)に示す。Fig.5.10(a)の 1150℃再結晶材では、Fig.5.6 で見られた冷

間圧延材のような転位組織は観察されず、転位密度は低いことがわかる。

Fig.5.10 (b)は歪速度が遅い 10-4s-1で行なった引張試験片(応力指数 n=10 と 2 の

遷移領域)、Fig.5.10 (c) は、歪速度 10-5s-1で行なった引張試験片(応力指数 n=2

の領域)の TEM 写真である。歪速度 10-4s-1で行なった Fig.5.10 (b)では粒界での

粒界三重点で応力集中が解消されずに、矢印で示すようにサブグレインが発生し

ている。一方で n=2 で粒界すべり変形律速の領域に位置する Fig.5.10 (c)の TEM

写真では、転位の蓄積が確認されない。 

45°材について Fig.5-11 に冷間圧延材の 700℃で 10-4s-1 の引張試験後

(Fig.2-10)の 応力に対して平行面から採取した試料の(a)FIB 加工後の SEI 像と

TEM 写真を示す。Fig.5-11(e)から粒内の転位が酸化物粒子に絡まっている様子が
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わかる。Fig.5.12 は、粒界に負荷されるせん断応力が最大になる 45°方向で行

なった 1150℃再結晶材の 100MPa(最小クリープ速度 2×10-7s-1)でのクリープ試

験片(Fig.3-3)から採取した組織写真である。Fig.5.12(c)において、粒界近傍で

のサブグレインの存在が確認でき、Fig.3-3 で観察された表面のセレーションは、

試料内部では粒界近傍が変形してサブグレイン化していることに対応している。

サブグレインを挟んでいる2つの結晶粒の間の粒界はディフラクションパターン

から対応粒界であった（Fig.3-7 参照）。これは、中島らの研究[5]で、粒界部で

の変形は粒界エネルギーが低くなる対応粒界で起こることと一致しており、本研

究においても変形により蓄積された歪により1µm前後の多数のサブグレインが粒

界近傍に生成したと考えられる。 
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Fig. 5.6 冷間圧延材の 800℃で行なった TD 材の TEM 写真 (低倍率) 

         (a) 冷間圧延まま、(b)歪速度 10-2s-1 

         (c)  50MPa(最小クリープ速度 2×10-7s-1)    
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Fig. 5.7 冷間圧延材の 800℃で行なった TD 材の TEM 写真 (高倍率) 

         (a) 冷間圧延まま、(b)歪速度 10-2s-1 

         (c)  50MPa(最小クリープ速度 2×10-7s-1)    
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Fig. 5.8 1150℃再結晶材の 800℃歪速度 10-5s-1で行なった 

TD 材の組織写真  

         (a) FIB 加工の SEI 像、(b)～(f) TEM 写真    
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Fig. 5.9 1150℃再結晶材の 900℃歪速度 10-3s-1で行なった 

TD 材の組織写真  

         (a) FIB 加工の SEI 像、(b)～(d) TEM 写真    
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Fig. 5-10 1150℃再結晶材の 900℃で行なった TD 材の TEM 写真 

         (a) 再結晶材まま、(b)歪速度 10-4s-1 

         (c) 歪速度 10-5s-1    
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Fig. 5-11 冷間圧延材 45°材 10-4s-1の 700℃引張試験後の 

    (a)FIB 加工の SEI 像、(b-f)TEM 写真（応力平行面）    
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Fig. 5-12 再結晶材 45°材の 800℃で 100MPa のクリープ試験後の 

    (a)FIB 加工の SEI 像、(b)TEM 写真（応力垂直面）    
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Fig. 5-12 再結晶 45°材の 800℃で 100MPa のクリープ試験後の 

(c) 粒界近傍の TEM 写真    
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5.4 考察 

 以上の結果から冷間圧延材と再結晶材についてそれぞれの高温変形における

律速過程について考察する。 

垂直方向に応力負荷した冷間圧延材の歪速度を Fig.5.13 に示すような

O.D.Sherby らが提案しているサブグレイン中の転位の上昇運動が変形の律速過

程としてとらえると、式(5.2)で表わされる[2]。 

 

                           (5.2) 

 

応力σ=50MPa, 800℃でのヤング率 E=120GPa,有効拡散係数を Deff=1×10-14m2s-1、

バーガースベクトル b=3×10-10m、 サブグレインサイズを Fig.5.6(c)からλ

=100nm=1×10-7m として、式(5.2)に代入すると、歪速度ε
．
=5.6×10-6s-1 となり、

本研究での最小クリープ速度の歪速度ε
．
=1.0×10-7s-1と近い値になる。  

このことから、800℃において垂直方向に応力負荷した冷間圧延材の高温変形

の律速過程は酸化物分散粒子によりピン止めされて形成したサブグレイン内の

転位の上昇運動による変形と考えられる。 

一方、900℃で垂直方向に応力負荷した再結晶材については、45MPa で 10-5s-1

の歪速度が得られている。再結晶材では転位密度が低いことから、粒界すべり

で粒界三重点に蓄積した応力集中は、これにより生成する空孔の濃度勾配下で

の拡散で緩和され、連続した粒界すべりと空孔の拡散による拡散クリープ変形

が生じると考えられる。この場合、式(3.2)を適用でき、最大引張強さσ=45MPa、 

900℃でのヤング率 E=100GPa、格子拡散係数 DL=5×10-16m2s-1、結晶粒径 d= 

250μm= 2.5×10-4m を代入すると、1.04×10-5s-1となり、実験値と良く一致する。

このことから、再結晶材では 900℃において粒界すべりと空孔の格子拡散による

応力緩和が支配的に生じていると考えられる。 
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 5.5  ODS フェライト鋼の高温変形モデル 

本研究の目的である ODS フェライト鋼の強度異方性の要因を考える上で、粒界

近傍での変形が重要であることが明らかになった。粒界近傍での変形に着目した

高温変形について、実験結果を踏まえて改めて考察する。 

Nabarro-Herring の空孔拡散機構[6] (以下、N-H 機構)は応力勾配下での空孔 

の格子拡散で起こる変形モデルであり、これまでの多くの研究で微細結晶粒を

持つ材料の粒界すべりの応力緩和モデルに用いられている。転位運動を伴う粒

界すべりの形態として Gifkins はコア・マントルモデル[7] を提案しており、

N-H 機構を発展させて、結晶粒内を変形しづらい核（コア）と粒界を流動的に変

形するマントルとして、次のように粒界すべり変形を説明している。粒界すべ

りを生じさせるために粒界上を動いた粒界転位は粒界三重点に集積する。そこ

で発生する応力集中により粒界転位は粒内転位となり、マントル内を運動し結

晶粒の回転を生じさせる。それらによって転位は消滅や再結合して新たな粒界

Fig. 5-13 クリープ変形中における転位の再配列の様子 [2] 
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転位になる。また、空孔拡散を伴う粒界すべりとして Ashby と Verrall はスイ

ッチングモデル[8]を提案している。このモデルでは、隣接する結晶粒の境界が

すべり変形や空孔の吸収によって変形前後で形状変化を伴うスイッチング機構

として説明している。本研究で用いた ODS フェライト鋼は冷間加工材の再結晶

開始温度に相当する 900℃では、原子拡散が活発化し、粒内転位の回復も顕著に

おこることから、スイッチングのような変形機構が働いていたと考えられる。 

以上のことから、ODS フェライト鋼の高温変形で生じる粒界近傍での変形過程

は以下のように考えられる。 

① 変形初期では、粒界転位により粒界すべりが起こる。しかし隣接する結晶

粒との粒界三重点で拘束が生じ、応力集中によりこれ以上粒界すべりが進行し

ない。そこで応力集中の解消が必要になる。 

② 応力勾配下で空孔(vacancy)に濃度勾配がつき、空孔の粒界拡散で変形が進

行する Coble クリープや格子拡散で空孔が拡散する N-H クリープが生じて、応

力緩和が起こる。 

③ 空孔移動に伴い結晶粒内部に存在する転位の再配列や上昇（climb）運動が

起こり、動的な回復、再結晶が生じる。これにより転位密度を減少させる方向

に変形が起き、応力緩和に伴い粒界すべりが起こり、これら拡散クリープと粒

界すべりが連続して起こる 

以上のことから結晶粒の配向に加えて、転位の再配列・運動が高温変形を支配

している。転位密度を冷間圧延材と 1150℃再結晶材についてまとめたものを

Table5.1, Fig.5.14 に示す。まず、冷間圧延材について見ると、変形前の冷間圧

延材では 9.91×1013m-2であり、800℃×1時間の等温熱処理材ではほぼ変化が無く、

1.39×1014m-2 であった。このことから変形を加えない静的な熱処理では転位組織

の変化が起こっていないと考えられる。変形後の試料では、歪速度が遅くなるに
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つれて転位密度の減少が見られ、TD 材の 800℃50MPa(最小クリープ速度 2×

10-7s-1)の転位密度は変形前の約半分の 5.39×1013m-2であった（Fig.5.7(c)）。こ

れは変形中に転位の回復が生じた結果、動的再結晶が促進されていることを示唆

している。 

次に 1150℃再結晶材について、変形前の転位密度は 3.91×1012m-2であった。冷

間圧延材と比較して 1 ケタ小さいことがわかる。変形後の転位組織は 45°材で

800℃100MPa の転位密度が変形前の約 2 倍の 8.85×1012m-2 であった。これは、

Fig.5.12(c)で見られる粒界近傍のサブグレイン形成に伴って、粒内の転位が酸

化物粒子によってピン止めされた結果、転位密度の上昇につながったのではない

かと考えられる。 

Fig.5.15 は 1150℃再結晶材の T方向の 700℃から 900℃の歪速度を温度の逆数

(1/T)と歪速度ε
．
の片対数でアレニウスプロットした結果である。式(1.4)を用い

ると、変形の見かけの活性化エネルギーQ は 213.5kJ/mol となり、α鉄の自己拡

散係数の活性化エネルギー251kJ/mol[1]に近い。このことは粒界すべりが最も起

こる垂直方向の場合でも、高温変形が空孔移動に律速されていることを示してい

る。 

本研究の目的は結晶粒の配列方向によって高温強度に著しい相違が発生する

メカニズムを解明することであった。以下に序論で述べた３つの課題について、

本研究から得られた結果を総括する。 

①応力指数 n=2 は実際に現れるかについては、900℃の再結晶 TD 材の低歪速

度側で出現した。しかし、冷間圧延材、再結晶材ともに変形の律速過程は空孔

移動であり、空孔吸収による転位の上昇運動で変形が支配されている。平行方

向に比べて垂直方向では結晶粒毎に転位の動的回復・再結晶が生じる頻度が高

いことから、同等の応力で歪速度が上昇したと考えられる。 
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②粒界すべりの観察については、Ashby の粒界すべりのスイッチングモデル

[8]に示される空孔の格子拡散による変形前後のスイッチングが見られ、

Fig.5.16 から変形前に試験片側面に FIB により描写した Grid が、変形後に粒界

で明瞭にズレていることが観察された[3]。このことから 900℃低歪速度側で粒

界すべりと格子拡散による拡散クリープが連続的に生じていることが明らかに

なった。 

③これらに基づく、粒界変形の支配因子の解明。 

粒内の転位密度が高い冷間圧延材では、800℃の高温変形で動的回復・再結晶

が生じ、O.D.Sherby らが提案している酸化物粒子が分散されている材料でサブグ

レインが形成する場合の転位の上昇運動に律速されることが明らかになった。 

転位密度が低い再結晶材では 800℃において粒界での応力集中の緩和が十分

に生じることができずに、変形の律速過程は転位の酸化物粒子を乗り越えるプ

ロセスが律速過程になっている。一方、等温熱処理で再結晶する温度である

900℃では粒界すべりが生じた後に、粒界で生じる応力集中を空孔移動や粒内転

位の移動で緩和することができることから、低歪速度で連続的な粒界すべりと

空孔拡散による N-H 拡散クリープ変形が進行すると考えられる。 

Table5-1 変形前後の転位密度(単位は m-2) 



９３ 

 

 

Fig. 5-14 変形前後の転位密度の変化 

Fig. 5-15 1150℃再結晶-TD 材の温度と歪速度によるアレニウスプロット 
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5.6 まとめ 

 ODS フェライト鋼の高温変形過程について、以下の結論を得た。 

・800℃、垂直方向で変形させた冷間圧延材では低歪速度においても変形後の粒

内で転位のタングルやセル組織の形成が認められることから、変形は転位の運動

による粒内変形である。 

・900℃、垂直方向で変形させた再結晶材において n=2 の出現領域があり、粒界

すべり変形と空孔拡散による拡散クリープ変形が連続的に生じている。 

・本研究の結果から、高速増殖炉の燃料被覆管の使用温度である 700℃では、粒

界すべり律速の変形は起こらないと予想される。しかし、高速増殖炉の事故時に

被覆管の温度が 900℃以上に上昇すると、n=2 の粒界変形モードが出現し、高歪

速度で変形が加速することが予測される。今後、本研究で行なった高温での応力

-歪両対数プロットを活用することで、事故時における燃料被覆管の変形を評価

することが可能である。 

Fig. 5-16 再結晶材の 900℃歪速度 10-5s-1の試験片側面の 

変形前後の組織変化[3] 

     (a)変形前、(b)変形後の側面観察した写真 
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第第第第 6666 章章章章    総括総括総括総括    

 以下に、本研究の成果をまとめて示す。 

6.1  ODS フェライト鋼の引張変形挙動(第 2章) 

 高温では、粒界での変形の割合が LD 材より粒界の数の多い 45°材で大きいこ

とを定量的に示し、ODS フェライト鋼の高温変形は粒界部の変形が主な変形であ

ることを明らかにした。 

 

6.2  ODS フェライト鋼のクリープ変形挙動(第 3章) 

45°材の変形後の組織から対応粒界の近傍でサブグレインの形成やセレーシ

ョンが観察され、ODS フェライト鋼の高温変形は、粒界部に蓄積した応力の局所

的緩和過程であることを明らかにした。 

 

6.3  ODS フェライト鋼の高温変形に及ぼす歪速度依存性(第 4章) 

 冷間圧延材の高温変形後には、粒内の KAM 値が低くなり、歪が変形前に比べ

て減少していることから、高温変形中に粒内で転位の回復・再結晶が生じてい

る。持続的な粒界部での変形と粒内の動的回復が相互作用することで、粒界近

傍で変形が生じることを示した。 

 

6.4 結晶粒組織変化に基づいた高温変形メカニズムの解明 (第 5 章) 

 本研究で行なった ODS フェライト鋼の高温変形は、粒界近傍でのサブグレイ

ンの形成、粒内転位の上昇運動による回復に支配されていることが明らかにな

った。一方、900℃における再結晶材垂直方向の変形は、粒界すべり変形と拡散

クリープ変形が連続的に生じていた。以上のことから、ODS フェライト鋼の燃料

被覆管の内圧周方向の変形メカニズムは、温度依存性があることを示した。 
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微鏡施設 大久保 賢二様、大多 亮様、谷岡 隆志様、山本 美佳様、創成研究機

構 吉田 裕様にはご支援をいただき、ご御礼申し上げます。 

 

先端高温材料工学研究室の皆様には 6 年間の研究室生活を通じて多くのこと

を学ぶことができ、心より感謝の意を表します。特に本研究の実験に関わって

アドバイスを下さった Steward Ford 氏、北島 由梨氏、阿内 三成氏、唐 慶新

氏、冷 浜氏、能登 裕之氏、韓 文妥氏、章 林氏、呉 小超氏、施 詩氏には大

変お世話になりました。 

 

本研究は、日本学術振興会特別研究員制度、並びに財団法人北海道大学クラ

ーク記念財団により研究費の支援を受けて行った内容を含みます。 

 

本実験の一部は、文部科学省『ナノテクプラットフォーム事業』の支援を受

けて、実施した電子顕微鏡のデータを記載しております。重ねて感謝申し上げ

ます。 

 

最後に、研究生活を支えていただいた両親に深く感謝致します。 

 

２０１４年２月吉日 

杉野 義都 

 


